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Es ist bekannt, im Zeugdruck Eisfarben herzustellen, 
indem man schwach atzalkalische Losungen von 
Diazoaminoverbindungen zusammen mit geeigneten 
Kupplungskomponenten, z. B. Arylamiden der 2,3-Hy- 
droxynaphthoesaure, oder der 2,3-Hydroxyanthracen- 5 
carbonsaure, bei Gegenwart eines Verdickungsmittels 
auf Gewebe aus Baumwolle oder regenerierter Cellulose 
aufdruckt und anschlieBend durch Dampfen mit 
saurem oder neutralem Dampf die Farbstoffbildung 
herbeifuhrt. Der unlQsliche Azofarbstoff wird dabei io 
direkt auf der Faser gebildet und waschecht fixiert. 

Die zur Ausubung des beschriebenen Verfahrens 
benStigten Mischungen von Diazoaminoverbindungen 
und Kupplungskomponenten werden meistens in 
trockener Form verwendet, wobei man sie zur Her- 15 
stellung der Druckpaste in einem Gemisch, das Wasser, 
eine organische, mit Wasser mischbare Fliissigkeit, 
wie Alkohol oder Glykolderivate, sowie in der Regel 
eine genau vorgeschriebene Menge Atznatron und 
gegebenenfalls weitere Zusatze enthalt, auflosen muB. 20 
Die umstandliche Zubereitung derartiger Druckpasten 
wird in der Praxis als erheblicher Nachteil empfunden. 
Man ist daher dazu iibergegangen, auch Druckpraparate 
in fliissiger Form in den Handel zu bringen, die eine 
Diazoaminoverbindung und die erforderliche Menge 25 
eiDer Kupplungskomponente in gel5ster Form ent- 
halten. Diese flussigen, gebrauchsfertigen Praparate 
besitzen den Vorzug, daB ihre Handhabung besonders 
einfach und zuverlassig ist, da die einzelnen Bestand- 
teile nicht getrennt abgewogen werden miissen. Sie 30 
lassen sich auch wesentlich angenehmer verarbeiten 
als die zum Stauben neigenden pulverformigen 
Produkte. 

Seit kurzem sind auch solche fliissige Druckpraparate 
in den Handel gekommen, die durch Dampfen mit 35 
neutralem Dampf zum Farbstoff entwickelt werden 
kdnnen. Das neutrale Dampfverfahren, das seiner 
Vorteile wegen in der Praxis an Stelle des sauren 
Dampfens immer mehr Eingang findet, erf ordert aber 
die Herstellung sorgfaltig ausgewahlter, speziell abge- 40 
stimmter Diazoaminoverbindungen, damit sowohl 
hohe Farbausbeute als auch gute Haltbarkeit der 
Pr§parate und der mit ihnen hergestellten Druckpasten 
erzielt werden. Bei der Herstellung fliissiger Praparate 
kornmt hinzu, daB sie aus praktischen Griinden eine 45 
moglichst hohe Konzentration und eine gute Lager- 
bestandigkeit aufweisen sollen. ErfahrungsgemaB 
bestehen groBe Schwierigkeiten, alle die genannten 
Anforderungen gleichzeitig zu erfullen. 

Es wurde nun gefunden, daB man in technisch 50 
besonders einfacher und vorteilhafter Weise zu sehr 
konzentrierten, gegebenenfalls Kupplungskomponen- 
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ten enthaltenden L6sungen von leicht spaltbaren, in 
saurem oder neutralem Dampf entwickelbaren Diazo- 
aminoverbindungen gelangt, die sich zur Erzeugung 
von gelben bis roten sowie speziell auch von violetten, 
blauen und griinen Nuancen im Textildruck eignen, 
wenn man eine Diazoaminoverbindung, die durch Kon- 
densation einer von wasserldslichmachenden Gruppen 
freien Diazokomponente mit einer oder mehreren 
als Stabilisator wirkenden aliphatischen Amino- 
carbonsauren der allgemeinen Formel 
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erhalten worden ist, worin Rj eine Alkyl-, Isoalkyl- 
oder Cycloalkylgruppe mit 1 bis 6C-Atomen und 
R 2 eine Alkylen- oder Isoalkylengruppe mit 1 bis 
3 C-Atomen bedeutet, mit jnindestens einem orga- 
nischen, mit Wasser imbeschrankt mischbaren, hin- 
gegen in konzentrierten anorganischen Elektrolyten 
praktisch unloslichen Losungsmittel mit hohem 
Losevermogen fiir Diazoamino- und Kupplungs- 
komponenten derart abtrennt, daB man die bei der 
Kondensation erhaltenen waBrigen, verdiinnten L5- 
sungen der Diazoaminoverbindung unmittelbar mit 
dem organischen L<5sungsmittel vennischt und mit 
einer ausreichenden Menge anorganischer, leicht 
wasserloslicher Elektrolyte versetzt, so daB zwei 
Schichten, namhch eine waBrige Schicht, die durch 
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Dekantieren leicht abgetrennt werden kann, und eine 
organische Schicht, welche die gesamte Diazoamino- 
verbindung enthalt, entstehen, worauf man die 
organische Schicht abtrennt. 

Die nach der Erfindung verwendeten Diazoamino- 
verbindungen entsprechen der allgemeinen Formel 

A— N=N— N' 

X R 2 — COOMe 

worin Me ein Alkalimetall und A den Rest 'einer 
aromatischen Base^ die insbesondere auch zur 
Herstellung von violetten, blauen und griinen Eis- 
farben geeignet ist, darstellt und R x und R a die oben 
angegebene Bedeutung besitzen. 

Das eifindungsgemaBe Verf ahren besitzt den groBen 
Vorteil, daB die durch die vorstehende Formel be* 
zeichneten Diazoaminoverbindungen aus ihren waB- 
rigen, bei der Fabrikation anfallenden verdiinnten 
Losungen in einem einzigen Arbeitsgang mit dem 
organischen L6sungsmittel extrahiert und in eine 
gebrauchsfertige, konzentrierte Losung iibergefiihrt 
werden kSnnen, ohne daB die betrefFenden Diazo- 
aminoverbindungen vorher in fester Form, sei es als 
Paste, sei.es als Pulver, abgetrennt werden miissen. 
Damit entfallen aber mehrere Arbeitsgange, wie 
Filtrieren, Trocknen und Mahlen. AuBerdem gelingt 
es nach dem erfindungsgemaBen Verfahren, die 
Diazoaminoverbindungen vollstandiger den waBrigen, 
bei der Fabrikation anfallenden Losungen zu ent- 
ziehen, als bei der gebrauchlichen, nur auf der Aussalz- 
wirkung beruhenden Art der Abtrennung, bei welcher 
erhebliche Verluste in den Mutterlaugen nicht zu 
vermeiden sind. 

Dem erfindungsgemaBen Verfahren liegt die Tat- 
sache zugrunde, daB die nach diesem Verfahren 
verwendeten, in Wasser leichtloslichen Diazoamino- 
verbindungen, wenn man sie mit der Emulsion bzw. 
dem Gemenge eines organischen, mit Wasser misch- 
baren Losungsmittels der vorstehend genannten Art 
und einer konzentrierten, anorganischen Elektrolyt- 
losung behandelt, iiberraschenderweise fast quantitativ 
von der organischen Phase aufgenommen werden, 
wahrend sich nur eine verschwindend kleine Menge 
im waBrigen Elektrolyten auflost. Der Teilungs- 
koeffizient ist hierbei urn so giinstiger, je leichter sich 
•die Diazoaminoyerbindung aus der waBrigen L6sung 
•durch anorganische Salze verdrangen laBt, und nimmt 
im allgemeinen mit steigendem Molekulargewicht der 
stabilisierenden Aminocarbonsaure zu; doch wird 
der VergroBerung des Molekulargewichts dadurch 
-eine Grenze gesetzt, daB nach Uberschreiten eines 
optimalen Wertes die Loslichkeit der Diazoamino- 
verbindung im organischen Solvens wieder abnimmt. 

Die genannten Diazoaminoverbindungen sind iiber- 
raschenderweise auch in Gegenwart von Kupplungs- 
komponenten, z. B. von Alkalisalzen der eingangs 
•erwahnten Arylamide, in organischen, mit Wasser 
mischbaren Losimgsmitteln der vorstehend erwahnten 
Art auBerst leicht loslich, so daB nach. dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren sehr hochkonzentrierte, beispiels- 
weise 50°/oig e » gebrauchsfertige Losungen fur den 
Textildruck hergestellt werden konnen. Die erhaltenen 
Losimgen sind sehr gut haltbar und konnen wShrend 
Vieler Monate in vollig unver&ndertem Zustand auf- 
bewahrt werden. 
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Die Herstellung dieser gebrauchsfertig^n Losungen 
der Diazoaminoverbindungen, die auch zus&tzlich 
eine Kupplungskomp onente, sowie gegebenenf alls f reies 
Atzalkali und/oder wasserl5sliche organische Basen 
5 enthalten kdnnen, kann erfindungsgemSB in ver- 
schiedener Weise erfolgen. 

So kann man die wSBrige UmsetzungslSsung, die 
man durch Vereinigen der Diazoldsung mit der 
Aminocarbonsaure in alkalischem Mittel erhalt, mit 
io der berechneten Menge eines mit Wasser mischbaren 
organischen Ldsungsmittels der genannten Art ver- 
riihren und hierauf eine so groBe Menge des aus- 
salzend wirkenden anorganischen Elektrolyten, wie 
Kochsalz, Soda, Atznatron, Natronlauge oder Mi- 
15 schungen dieser Elektrolyte zusetzen, daB sich das 
organische, die Diazoaminoverbindung enthaltende 
LOsungsmittel in Form feiner Tropfchen ausscheidet. 
Nach mehrstiindigem Stehenlassen der Mischung 
erhalt man zwei klare Fliissigkeitsschichten, die sich 
ao durch Dekantieren leicht trennen lassen. Die orga- 
nische, spezifisch leichtere Schicht kaim als solche 
direkt verwendet werden, oder sie wird mit der berech- 
neten Menge der Kupplungskomponente, gegebenen- 
falls unter Zufiigen von Natronlauge und/oder einer 
25 wasserldslichen organischen Base, verruhrt, bis eine 
homogene Losung erzielt ist. Man erhalt so klare, 
hochkonzentrierte Losungen, die leicht auf einen 
Gehalt von 50% eingestellt werden konnen und nach 
Vermischen mit Verdickungsmitteln gebrauchsfertige 
30 Druckpasten liefern, ohne daB irgendwelche Zusatze 
erf orderlich wareri. 

Die eben beschriebene Ausfuhrungsform des Ver- 
fahrens wird vorzugsweise angewendet, wenn die 
beizumischende Kupplungskomponente in trockener 
35 und praktisch reiner Form vorliegt. Gegebenenfalls 
kann auch derart vorgegangen werden, daB das 
, organische, mit Wasser mischbare L5sungsmittel der 
waBrigen Losung der stabilisierenden Aminocarbon- 
saure zugefugt und erst nachher die Umsetzung mit der 
40 Diazoldsung vollzogen wird. 

Das vorliegende Verfahren kann auch so ausgefiihrt 
werden, daB die Kuppungskomponente, sofern sie in 
der salzgesattigten waBrigen Schicht gemigend schwer 
loslich ist, bereits vor der Extraktion dem organischen 
45 Losungsmittel beigegeben wird. In diesem Fall wird die 
extrahierende Fliissigkeit erst dann zum Umsetzungs- 
gemisch zugesetzt, wenn die Bildung der Diazoamino- 
verbindung vollstandig beendet ist. Bei dieser Aus- 
fuhrungsform des Verfahrens kann die Kupplungs- 
50 komponente auch in nicht trockener und/oder mit 
anorganischen, wasserloslichen Salzen verunreinigter 
Form, z. B. als feuchtes Filtergut, zum Einsatz gelan- 
gen, so daB sich das vorgangige Trocknen und/oder 
Reinigen der zu verwendenden Kupplmigskomponente 
55 eriibrigt. 

Man kann ferner bei jeder dieser Ausfiihrungs- 
f ormen des Verfahrens die Eigenschaf ten der erhaltenen 
konzentrierten Losimgen dadurch modifizieren, daB 
man als Stabilisator fur die zu stabilisierende Diazo- 

60 verbindung nicht nur eine einzige, sondern eine 
Mischung von zwei oder mehreren der durch die 
vorliegende Erfindung beanspruchten Aminocarbon- 
sauren einsetzt Hierdurch kann gegebenenfalls eine 
weitere Verbesserung der Loslichkeit der Diazoamino- 

65 komponente im organischen Losungsmittel erreicht 
werden. 

Als Ausgangsstoffe fiir die bed dem erfindungsge- 
maBen Verfahren verwendeten Diazoaminoverbin- 



dungen kommen beispielsweise die Diazo- bzw. spezifische Gewicht und das L5severm6gen solcher 

Tetrazoverbindungen der Alkyl- und Alkoxysubstitu- Mischungen konnen durch Andera des Mischungs- 

tiomproduktedes3-oder4-CUoranilins,desl-Ajrdno- verhaitnisses der beiden Komponenten in einfacher 

4-benzoylaminobenzols, des 4,4'-Diaminodiphenyls Weise wirksam variiert und optimal eingestellt werden, 

sowie des 4-AminodiphenyIamins in Betracht 5 wodurch die Trennung der beiden verfahrensgemaBen 

AlsBeispielefiirdiezurHerstellungderverwendeten Flussigkeitsphasen wesentlich erleichtert wird. 

Diazoaminoverbindungen dienenden, stabilisierenden Eine weitere Verbesserung der Losungsmitteleigen- 

Anunocarbonsfiuren seien genannt: Methylamino- schaften laBt sich gegebenenfaUs durch einen Zusatz 

essigsaure, Athylanunoessigsaure, Isopropylamino- von tertiSren, mit Wasser mischbaren organischen 

essigsaure, AUylammoessigsaure, Methoxypropylami- 10 Basen erzielen. Ihr giinstiger EinfluB kann beispiels- 

noessigsaure, Cyclohexylaminoessigsaure, Methylami- we ise in einer Verbesserung des LSsevermOgens 

nopropionsfiure, Athylaminopropionsaure, Athanol- gegenuber Kupplungskomponenten besteheo, oder 

aminopropionsaure, Methoxypropylaminopropion- in einer rascheren Trennung der organischen und der 

saure, Cyclohexylaminopropionsaure, Athylamino- waBrigen Phase, oder auch in einer Verbesserung der 

isobuttersaure und Athanolaminoisobuttersaure. 15 Haltbarkeit der gebrauchsfertigen erfindungsgemaBen 

Von besonderer Bedeutung fiir die Durchfuhrung L6sungen sowie der damit hergestellten Druckpasten. 

des geschilderten, technisch vorteilhaften Verfahrens Als organische, eine oder mehrere dieser Wirkungen 

ist die Auswahl des organischen Losungsmittels mit herbeifiihrende Base hat sich insbesondere Diathyl- 

hohem L6severm6gen fiir Diazoamino- und Kupp- aminoathanol sehr gut bewahrt und wird daher 

lungskomponenten, das mit Wasser beliebig mischbar, 20 bevorzugt verwendet. 

jedoch fast unlSslich in gesattigten anorganischen Die in den Beispielen angegebenen Teile und Pro- 

Elektrolytlosungen ist. Solche Losungsmittel sind zente sind, soweit nicht anders angegeben, Gewichts- 

beispielsweise Isopropylalkohol, Dioxan, Athylen- einheiten. 
glykolmonoathyiather, Diathylenglykol oderThiodi- 

athylenglykol Besonders gute Ergebnisse werden mit 25 Beispiell 
Lflsungsmitteln erhalten, die aus ihren waBrigen 

L6sungen leicht durch Zugabe von Kochsalz und/oder 30 Teile l-Amino-4-benzoylamino-2,5-diathoxyben- 

Soda und/oder Natronlauge augeschieden werden, zol werden in eine Mischung von 150 Teilen Wasser 

weil diese Elektrolyte gleichzeitig auch sehr wirksam und 15 Teilen konzentrierter Schwefelsaure unter 

die Loslichkeit der erfindungsgemaB verwendeten 30 Kiihlen eingetragen und bei 10 bis i8°C in iiblicher 

Diazoaminoverbindungen in der waBrigen Phase Weise diazotiert durch ZuflieBenlassen von 28 Teilen 

erniedrigen. Als sehr geeignet haben sich Mischungen 25%iger Natriumnitritlosung. Man filtriert von gerin- 

der genannten LQsungsmittel erwiesen, insbesondere gen Verunreinigungen ab und laBt die erhaltene klare 

Mischungen von Isopropylalkohol und Athylenglykol- Diazolosung bei 5 bis 10° C innerhalb etwa einer 

monoathylather, welche die Vorteile der ersteren 35 Stunde in eine sodaalkalisch gehaltene Ldsung von 

Komponenteniederes spezifisches Gewicht und geringe 14 Teilen Athylaminopropionsaure einflieBen. An- 

L5slichkeit in waBrigen ElektrolytlSsungen mit den schlieBend erwarmt man die Umsetzungsldsung auf 

Vorteilen der zweiten Komponente — sehr gutes etwa 30° Qwobei eine klare, schwachbraunlichgefarbte 

LOsevermogen fiir die verfahrensgemaBen Diazo- Losung der gebildeten Diazoaminoverbindung von 

aminoverbindungen — zu vereinigen erlauben. Das 40 der Formel 

^ CaH5 C a H 5 
^ y~ CO — NH N = N — N — CH a — CH a — CO ONa 

OC 2 H 5 



erhalten wird. Die klare Losung wird hierauf durch verdiinnt, bis das Gewicht der Mischung etwa 180 bis 

Zufugen von Natronlauge schwach laugenalkalisch 200 Teile betragt. Die so erhaltene klare, mit Wasser 

eingestellt und mit 20 Volumprozent Soda sowie beliebig mischbare Flussigkeit weist gegenuber pulver- 

8 Volumprozent Kochsalz verruhrt. AnschlieBend fdrmigen Handelsprodukten einen Gehalt von uber 

laBt man eine vorher bereitete klare Losung von 55 50% auf, Sie lief ert nach dem Verdiinnen mit Wasser 

26 Teilen 2,3-Hydroxynaphthoesaureanilid in 75 Teilen und Zusetzen zu einem der iiblichen Verdickungsmittel 

Athylenglykol-monoathyiather, 10 Teilen Isopropyl- eine gebrauchsfertige Druckpaste, die nach kurzem 

alkohol und 16 Teilen 30%igar Natronlauge unter Dampfen mit saurem oder neutralem Dampf ein 

Rixhren einflieBen. Man erhait eine braunliche Emul- intensives, klares Blau ergibt. 

sion, die beim Stehenlassen im Scheidetrichter rasch 60 Man erhait ein ahnliches Ergebnis, wenn zur Stabi- 

zwei Schichten bildet, die leicht getrennt werden lisierung der Diazoverbindung eine aquivalente Menge 

kdnnen. Die untere, waBrige Schicht enthalt nur etwa Athanolaminopropionsaure an Stelle der Athylamino- 

3% der urspriinglich vorhandenen Diazoaminover- propionsaure benutzt wird. 

bindung, wahrend etwa 97% derselben sowie iiber Die Alkylaminopropionsauren k5nnen leicht und 

98°/ 0 des eingesetzten 2,3-Hydroxynaphthoesaure- 65 mit vorziiglichen Ausbeuten aus Acrylsaureestern 

anilids sich in der L6sungsmittelschicht befinden. oder Acrylsaureamid durch Anlagern der entsprechen- 

Die gewonnene sehr konzentrierte L6sung wird durch den Alkylamine und darauff olgende Verseifung der 

Zugabe von weiterem Athylenglykol-monoathylather entstandenen Anlagerungsprodukte gewonnen werden. 
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Beispiel2 

30Teile 1 - Amino - 4 - benzoylamino - 2, 5 - diathoxy- 
benzol werden diazotiert, wie im Beispiel 1 angegeben, 
und bei 5 bis 10° C mit einer sodaalkalisch gehaltenen 
Losung eines Gemisches von 9,5 Teilen Gyclohexyl- 
aminoessigsaure und 10 Teilen Ctyclohexylaminoprop- 
ionsaure in 120 Teilen Wasser und 50 Teilen Athylen- 
gjykol-monoathyiather vereinigt. Die gebildeten Di- 
azoaminoverbindungen scheiden sich in Form einer 
Emulsion zum grSBten Teil aus. Man erwarmt auf 
30° C, fiigt weitere 30 Teile Athylenglykol-mono- 
athylather sowie 20 Teile Isopropylalkohol hinzu und 
salzt hierauf mit 50 Teilen Soda und 80 Teilen Koch- 
salz aus. Nach kurzem Stehenlassen im Scheide- 
trichter bilden sich zwei Schichten. Die obere, aus dem 
organischen Losungsmittel bestehende Schicht enthalt 
in praktisch quantitativer Ausbeute die bei der Kon- 
densation entstandenen Diazoaminoverbindungen. 

Die abgetrennte Losungsmittelschicht wird hierauf 
mit 26 Teilen 2,3-Hydroxynaphttioesaureanilid sowie 
mit der berechneten, einen geringen OberschuB auf- 
weisenden Menge 30%iger Natronlauge verriihrt, 
bis das Anilid klar gelost ist. Man erhalt so eine sehr 
konzentrierte, gebrauchsfertige Losung, die ein ebenso 
intensives, Mares Blau wie die im Beispiel 1 beschrie- 
benen Losungen ergibt 

Beispiel 3 

27,2 Teile l-Amino-4-benzoylamino-2,5-dimethoxy- 
bpnzol werden in iiblicher Weise diazotiert und bei 
dauernd sodaalkalischer Reaktion mit einer waBrigen 
Losung von 10,7 Teilen Methylaminoessigsaure ver- 
einigt. Die erhaltene klare Umsetzungslosung wird 
auf 25 °C erwarmt und mit 15 Teilen Isopropyl- 
alkohol versetzt. Nach Einstreuen von lOVolum- 
prozent Soda und 18 Volumprozent Kochsalz laBt 
man unter gutem Ruhren eine Losung von 26 Teilen 
2,3-Hydroxynaphthoesaureardlid in 70 Teilen Athylen- 
glykol-monoathylather und 15 Teilen 30 %iger Natron- 
lauge einflieBen. Die erhaltene Emulsion wird nach 
der im Beispiel 1 angegebenen Arbeitsweise aufge- 
arbeitet. Die abdekantierte Losungsmittelschicht stellt 
ein hochkonzentriertes Praparat dar A welches Kupp- 
lungs- und Diazoaminokomponente in gebrauchs- 
fertiger Form enthalt. Man kann es mit Wasser 
behebig verdiinnen und mit den iibUchen Verdickungs- 
mitteln versetzen. Die so erhaltene Druckpaste liefert 
nach dem Anwenden auf Textilgewebe aus Cellulose- 
materialieh nach kurzem Dampfen mit saurem oder 
neutralem Dampf ein sehr. kraftiges rotstichiges Blau. 

Nach der gleichen Methode und mit gleich gutem 
Ergebnis lassen sich gebrauchsfertige, konzentrierte 
Losungen unmittelbar aus der waBrigen Umsetzungs- 
latissigkeit herstellen, wenn die Methylaminoessigsaure 
durch ein Gemisch von Athylaminoessigsaure und 
Isopropylaminoessigsaure ersetzt wird. 

Beispiel 4 

Man laBt unter Riihren eine aus 25,6Teilen 1-Amino- 
2-methoxy-4-benzoylamino-5-methylbenzol bereitete 
Diazoldsung bei etwa 5°C in eine L5sung einflieBen, 
die ein Gemisch der Natriumsalze von Athylamino- 
propionsame und Athanolaminopropionsaure ent- 
halt. Durch gleichzeitiges Eintropf en von Natronlauge 
wird der pH-Wert der Umsetzungslosung stets auf 



etwa 10 gehalten. Die Umsetzung zu den entsprechen- 
den Diazoaminoverbindungen vollzieht sich sehr 
rasch. Die erhalteae klare LSsung wird hierauf mit 
Natronlauge deutlich laugenalkalisch eingestellt und 
5 auf 30° C erwarmt. Alsdann laBt man unter Riihren 
eine Losung einflieBen, die durch Auflosen von 
26 Teilen 2,3-Hydroxynaphthoesaureanilid in einer 
Mischung von 65 Teilen Athylenglykol-monoathyl- 
Sther, 15 Teilen Isopropylalkohol und 15 Teilen 

io 30°f&g&L Natronlauge hergestellt wurde. Durch Aus- 
salzen mit Soda und Kochsalz erhalt man eine Emul- 
sion, die nach dem Trennen im Scheidetrichter eine 
sehr konzentrierte, gebrauchsfertige Ldsung liefert, 
die etwa 97 % der Diazoaminoverbindungen und iiber 

15 98% der Kupplungskomponente enthalt. Die mit 
dieser L6sung hergestellten Druckpasten hefern nach 
der Entwicklung mit essigsaurem oder neutralem 
Dampf ein tiefes, reines Violett. Die Konzentration 
der Vorratslosung betragt iiber 50% ™ Vergleich 

20 zu den handelsublichen pulverfSrmigen Produkten. 

Beispiel 5 

12,2 Teile Dianisidinbase werden tetra^otiert und 

«5 nach dem gleichen Verfahren mit Athylaminopropion- 
saure kondensiert, wie im Beispiel 1 beschrieben. 
Man erhalt eine klare waBrige Losung der gebildeten 
Diazoaminoverbindung. Man erwarmt auf 30° C 
und salzt nach Zufiigen von 25 Teilen 30%iger 

30 Natronlauge und 25 Teilen Diathylaminoathanol mit 
10 Volumprozent Soda und 15 Volumprozent Koch- 
salz aus. Gleichzeitig laBt man das L6s.ungsmittel 
einlaufen, bestehend aus einer L5sung von 40 Teilen 
2,3-Hydroxynaphthoesaureanilid in 50 Teilen Athylen- 

35 glykol-monoathyiather, 30Teilen Wasser und 25Teilen 
25°/oiger Natronlauge. Es entsteht eine dunkle Emul- 
sion, die sich beim Stehenlassen in einem Scheide- 
trichter rasch in zwei Schichten trennt Die waBrige 
Schicht enthalt alle anorganischen Salze, die Haupt- 

40 menge der iiberschussigen Natronlauge sowie wenige 
Prozent der Diazoaminoverbindung. In der abge- 
trennten Losungsmittelschicht befinden sich mehr als 
95 % derDiazoamino- und der Kupplungskomponente. 
Das hochkonzentrierte Farbstoffpraparat kann mit 

45 Wasser beliebig verdiinnt und den iiblichen Ver- 
dickxmgsmitteln zugesetzt werden. Nach dem Be- 
drucken der Textihen und Dampfen mit neutralem 
Dampf im Mather-Platt entsteht ein dunkles, farb- 
starkes Marineblau. 
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Beispiel 6 

In eine Losung von. 21 Teilen des Natriumsalzes 
der Athylaminoessigsaure in 150 Teilen Wasser und 

55 25 Teilen Athylenglykol-monoathyiather tragt man 
portionsweise eine Paste ein, die durch Diazotieren 
von 21,4 Teilen 4-Amino-3-methoxy-diphenylamin er- 
halten wurde. Man riihrt mehrere Stunden bei einer 
Temperatur von etwa 5°C, wobei der pH-Wert der 

60 Mischung durch Eintropfen von Natronlauge stets 
auf 9,5 bis 10,0 gehalten wird. Es resultiert eine braun- 
liche, Ware Losung, die zur Entfernung geringer Ver- 
unreinigungen unter Zusatz von etwas Aktivkohle 
filtriert wird. Diese L6sung kann unmittelbar zur 

65 Herstellung des konzentrierten, gebrauchsfertigen 
Farbstoffpraparats verwendet werden, ohne daB eine 
Abtrennung der Diazoaminoverbindung in fester 
Form erforderlich ist.. Man lost 25 Teile 2,3-Hydroxy- 



* naphthoesaure-3'-nitroanilid in 60 Teilen Athylen- 
glykol-monoathyiather, 15 Teilen Jsopropylalkohol 
und 20 Teilen 30%iger Natronlauge und fflgt die so 
erhaltene Ldsung unter gutem Ruhfen zur waBrigen 
Losung der Diazoaminoverbindung, wobei gleich- 5 
zeitig 10 Volumprozent Soda und anschlieBend 15 Vo- 
lumprozent Kochsalz eingestreut werden. Man riihrt 
bei etwa 25° C, bis sich die zugesetzten Saize vdllig 
gelost haben, und trennt die entstandene Emulsion 
im Scheidetrichter. Die dunkel gefarbte Lrisungs- io 
mittelschicht wird, wenn nStig, filtriert und durch 
Zugabe einer geringen Menge Natronlauge schwach 
atzalkalisch eingestellt, wodurch die Haltbarkeit 
der mit dieser konzentrierten Ldsung hergestellten 
Druckpasten wesentlich verbessert wird. Sie liefern, 15 
auf Baumwolle gedruckt und mit neutralem Dampf 
entwickelt, grilnstichige, sehr brillante Blautone, die 
vorziigliche Echtheiten besitzen. 



Beispiel 7 
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Man stellt, wie im Beispiel 1 beschrieben, eine 
waBrige Losung der Diazoaminoverbindung her, die 
durch Vereinigung von diazotiertem l-Amino-4-ben- 
zoylamino-2,5-diathoxybenzol mit Athylaminopropion- 25 
saure entsteht. Verfahrt man im iibrigen, wie im Bei- 
spiel 1 angegeben, ersetzt jedoch das 2,3-Hydroxy- 
naphthoesaureanilid durch eine aquivalente Menge 
des 2,3-Hydroxyanthracencarbonsaure-2'-methylani- 
lids, so gewinnt man eine klare, aufierst konzentrierte, 30 
gebrauchsfertige, sehr gut haltbare Losung. Die 
Entwicklung der damit hergestellten Drucke, die 
durch sauren oder neutralen Dampf vollzogen werden 
kann, ergibt ein intensives blaustichiges Grim. Die 
Konzentration der handelsf ertig eingestellten Losungen 35 
kann mit Leichtigkeit auf 50% des Gehaltes der 
iiblichen pulverformigen Handelsprodukte gebracht 
werden. 



Beispiel 8 
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Man stellt aus 19,4 Teilen salzsaurem 1-Amino- 
2-methoxy-5-chlorbenzol in bekannter Weise eine 
Diazolosung her und vereinigt diese bei 0 bis 2°C 
mit einer waBrigen Losung des Natriumsalzes der 
Athylaminoisobuttersaure der Formel 45 

CH 3 



10 

abgetrennte Schicht stellt eine klare, gelbliche, auBerst 
konzentrierte Flussigkeit dar, die leicht auf einen 
Gehalt von 50% in bezug auf die hflchstkonzentrierten 
pttlverfdrmigen Handelsprodukte eingestellt werden 
kann. Die mit dieser Losung hergestellten Druck- 
pasten liefern nach dem Dampfen mit saurem Dampf 
klare, sehr kraftige Rotfarbungen, die vorziigliche 
Echtheiten besitzen. 

Nach der gleichen Arbeksweise erhait man, wenn 
als Base das l-Amino-2-methyl-5-chlorbenzol urid als 
Kupplungskoinponente das 2,3-Hydroxynaphthoe- 
saure-2'-methylaniIid eingesetzt wird, hdchstkonzen- 
trierte, gebrauchsfertige Lflsungen, die nach ent- 
sprechender VerdUnnung und Zugabe von Ver- 
dickuiigsmitteln nach dem Sauredampfverfahren 
kraftige, brillante Scharlachfarbungen ergeben. Ersetzt 
man in diesem Beispiel die zuletzt genarinte Kupplungs- 
koinponente durch eine aquivalente Menge des 
N,N'-Bis-(acetoacetyl)-o-tolidins und verfahrt nach 
der Arbeitsweise des Beispiels 2, so gelangt man bei 
der Entwicklung mit schwach saurem Dampf zu 
einem intensiven, reinen Gelb. 

Die als Stabilisator verwendete Athylaminoiso- 
buttersaure kann leicht und mit sehr guter Ausbeute 
durch Anlagern von Athylamin an Methacrylsaure- 
ester und nachfolgendes Verseifen des Anlagerungs- 
produkts dargestellt werden. 

Fur die Herstellung der beim erfindungsgemaBen 
Verfahren verwendeten Diazoaminoverbindungen und 
fiir die Herstellung der dazu bendtigten Ausgangs- 
stoffe, wie sie insbesondere am Ende der Beispiele 1 
und 8 beschrieben ist, wird im Rahmen des vorliegen- 
den Schutzrechtes kein Schutz in Ansprucb genommen. 

Patentanspriiche: 

1. Verfahren zur Herstellung von fiir den Textil- 
druck geeigneten, gegebenenfalls Kupplungskom- 
ponenten enthaltenden Losungen von Diazo- 
aminoverbindungen, dadurch gekcnn- 
zeichnet, daB man eine Diazoaminover- 
bindung, die durch Kondensation einer von 
wasserloslichmachenden Gruppen freien Diazo- 
komponente mit einer oder mehreren als Stabili- 
sator wirkenden, aliphatischen Aminocarbonsauren 
der allgemeinen Formel 



C 2 H 5 — NH — CH 2 — CH — COOH 
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wobei der pH-Wert der Umsetzungsldsung auf etwa 
8,5 bis 9,0 gehalten wird. Es entsteht eine klare, 
schwachgelbiiche Losung der leicht wasserloslichen 
Diazoaminoverbindung. Inzwischen lost man 28 Teile 
2,3 - Hydroxynaphthoesaure - 2' - methoxyanilid in 55 
35 Teilen Athylenglykol-monoathylather, 5 Teilen Iso- 
propylalkohol und 17 Teilen 30%iger Natronlauge. 
Nachdem Losung eingetreten ist, fiigt man etwa 
180 Teile 50%iger Natronlauge hinzu, worauf man 
unter Kuhlen und gutem Riihren die oben erhaltene 60 
Losung der Diazoaminoverbindung einlaufen laBt. 
Man gibt etwa 35 Teile Kochsalz zu, ruhrt noch kurze 
Zeit und fullt die erhaltene Emulsion in einen Scheide- 
trichter ein. Es bilden sich zwei Fliissigkeitsschichten, 
die nach einigem Stehenlassen leicht getrennt werden 65 
konnen. Die obere Schicht enthalt die gebildete 
Diazoaminoverbindung sowie die zugesetzte Kupp- 
lungskomponente in fast quantitativer Ausbeute. Die 



R 2 — COOH 



erhalten worden ist, worin R x eine Alkyl-, Iso- 
alkyl- oder Cycloalkylgruppe mit 1 bis 6 C-Atomen 
und R 2 eine Aikylen- oder Isoalkylengruppe mit 
1 bis 3 C-Atomen bedeutet, mit mindestens einem 
organischen, mit Wasser unbeschrankt misch- 
baren, hingegen in konzentrierten anorganischen 
Elektrolyten praktisch unloslichen Losungsmittel 
mit hohem Losevermogen fiir Diazoamino- und 
Kupplungskomponenten derart abtrennt, daB man 
die bei der Kondensation erhaltenen waBrigen, 
verdiinnten L5sungen der Diazoaminoverbindung 
unmittelbar mit dem organischen Ldsungsmittel 
vermischt und mit einer ausreichenden Menge 
anorganischer, leicht wasserloslicher Elektrolyte 
versetzt, so daB zwei Schichten, namlich eine 
waBrige Schicht, die durch Dekantieren leicht 
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abgetrennt werden kann, und eine organische 
Schicht, welche die gesamte Diazoaminoverbindung 

• enthfilt, entstehen, worauf man die organische 

* Schicht abtrennt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 5 
zeichnet, daB man zur Stabilisierung der Diazo- 
komponente eine Mischung mehrerer der im 
Anspruch 1 gekennzeichneten AminocarbonsEuren 

• verwendet. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch io 
gekennzeichnet, daB man ein organisches Losungs- 
mittel oder Ldsungsmittelgemisch verwendet, das 

in Wasser unbeschrankt loslich, hingegen in 
konzentrierten Losungen von Kochsalz und/oder 
Soda und/oder Natronlauge praktisch unlfislich ist. 15 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB man als Losungs- 
mittel ein Gemisch von Athylenglykolmonoathyl- 

• ather und Isopropylalkohol verwendet. 
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5. Verfahren nach einem der Anspriiche I bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB man dem organischen 
Losungsmittel eine mit Wasser mischbare organische 
Base zufugt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als organische Base Diethyl- 
amino&thanol zufugt 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB man nach erfolgter 
Extraktion der Diazoaminoverbindung bzw. der 
Diazoaminoverbindungen die so erhaltene Ldsung 
abtrennt und mit einer Kupplungskomponente 
vermischt. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB man die Extraktion 
der Diazoaminoverbindung bzw. der Diazoamino- 
verbindungen aus der w&Brigen Umsetzungsldsung 
mit einem eine Kupplungskomponente enthalten- 
den L6sungsmittel durchfiihrt. 
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